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Die Erftndung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Reinigung von Acrylsdure mittels fraktio- 
nierter Kiistallisation. 

Acrylsdure ist ein wichtiger Ausgangsstoff in der Kunststoffindustrie fur Textllfasern, Oberfldchenbe- 
schichtungen, Adhasive etc. Die jahrlichen Produktionsmengen von AcrylsSufB und Acrylsaureestern betra- 

5 gen jeweils mehrere hunderttausend Tonnen. 

Von den verschiedenen, belcannten Herstellungsverfaiiren (Acrylnitril-Hydrolyse, katalytische Unnsetzung 
von Acetylen mit Kohlenmonoxid und Wasser etc.) hat sich in jungerer Zeit die einatuf ige und die zweistuf ige, 
heterogen-lcataiytische. Oxidation von Propen zu Acrylsdure via Acrolein durchgesetzt. Dank den dif ferenzier- 
ten Reaktionsbedingungen und durch den Einsatz verschiedener Katalysatoren liefert die zweistuf ige Oxida- 

10 tion eine bessere Ausbeute als die einstuf ige. Diese betrSgt bei der zweistuf igen Oxidation etwas uber 90%. 
im Gegensatz dazu wird bei der einstuf igen Oxidation lediglich eine Ausbeute von ungefShr 60% erzielt. 

Die katalytische Oxidation von Propen zu AcryisSure f indet bei Temperaturen zwischen 200 und 300 Grad 
Celsius in der Gasphase statt. Die Acrylsaure wird anschilessend etwas abgekuhit und in einem Ldsungsmittei, 
Z.B. in Wasser Oder in einem lioclisiedenden Ester, au^enommen. Die nachfolgende Reinigung, z.B. mittels 

15 Desti liatton, liefert dann Acrylsdure mit einem Reinhertsgrad von etwa 99%. Reine Acrylsaure schmiizt bei 1 3.5 
Grad Celsius und siedet bei 141.6 Grad Celsius unter Normaldruck (760 Torr). 

Da verschiedene Verunrelngungen, wie z.B. Acrolein, ProplonsSure etc., destillativ nichit volIstSndig ent- 
fernt werden k6nnen und die Acrylsfiure ausserdem bei der Destination gerne polymerlsiert, wurden In der jun- 
geren Zeit zur Reinigung von AcryisSure andere Reinigungsmethoden, z.B. die f raktionierte Kristaliisation. vor- 

20 geschiagen. Limitlerend fur die Anwendung derf rakttonierten Kristaiiisatton fur die Reinigung von in wdsserlger 
Losung vorliegender Acrylsaure ist jedocli. dass AcryisSure mit Wasser ein Eutektikum biidet, welches bei 63% 
Voiumengehalt Acrylsdure iiegt. In der EP-0 002 612 wird deshalb vorgeschlagen, der wdsserigen Ldsung Sei- 
ze zuzusetzen, um das Eutektikum aufzubrechen. 

Die DE-OS-26 06 364 offenbart ein Verfahren zur Reinigung von Verbindungen mit einem Schmeizpunkt 

25 zwischen -50 bis +200^C mittels f raktionierter Kristaliisation. Bei diesem Verfahren werden die Verbindungen 
in turbulenter Strdmung durch eine stets gefullte Kris tali isationszone geschickt und so lange auf Kristaiiisatl- 
onstemperatur belassen, bis eine Ausfrierrate von 70 bis 98% erreicht Ist Dieses Verfahren hat den Nachteii, 
dass die Trenneffizienz nachtSsst, sobald der gewichtsmdssige Verunrelnigungsaneil ungefahr20 bis 30% be- 
trdgt. Bei dieser Reinigungsmethode fSlit daher eine grosse RGckstandsmenge an, die entsorgt Oder ander- 

30 weitig aufgearbeitet werden muss. 

Bei derfraktlonlerten Kristaliisation kann zwischen derstatischen und der dynamischen Kristaliisation un- 
terschieden werden. Bel der dynamischen Kristaliisation vom Typ Fallfllm Oder vol Idurchstromtes Rohr wach- 
sen die Kristalie an einer gekuhlten Wand, entlang welcher eine Ldsung oder eine Schmeize des Produktge- 
misches gel eltet wird. Die Kristallisatlonswdrme wird durch die entstehende Kristalischteht abgefOhrt, welche 

35 von aussen gekuhit wird. Dadurch ergibt sich eine hohe Kristalllsattonsgeschwindigkeit. 

Bel den dynamischen Kristalllsatlonsverfahren Idsst die Trenneffizienz bei der Reinigung von Acrylsdure 
in Bereichen um die 70 - 80 Gewichtsprozente Produktgehalt nach. Der Grund dafur ist, dass die AcrylsSure 
bei einem Verunrelnlgungsanteil zwischen 20 und 30% in ungunstigen. z.B, dendritischen, Kristallformen aus- 
kristaillsiert und die Kristallschichten schwammartig und welch sind. Diese Kristalischichten weisen im Ver- 

40 haltnis zum Volumen eine grosse Oberflache auf, was grosse Benetzungsfiachen und dadurch zusatzlich gro- 
ssen Flusslgkeitsruckhalt bedeutet. Es fallen also bei der Reinigung mittels dynamischer Kristaliisation reiativ 
grosse Ruckstandsmengen an. Diese RuckstSnde mussen den heutlgen, strengen Umweltvorschriften ent- 
sprechend entsorgt werden. Eine Aufarbeitung der RQckstandsmengen ist meist wegen den darin vorkommen- 
den, verschiedenen Verbindungen unwirtschaftllch. 

45 Bei der statischen Kristaliisation wird die zu reinigende Verbindung an in einen BehSiter ragenden Kuhl- 

f ISchen auskristallislert. Die f raktionierte, statlsche Kristaliisation hat gegenuber der Fatif ilmkristallisation den 
Nachteii, dass zur Erzlelung einer gieich grossen Kapazitdt der statische Kristallisator grdsser ausgeiegt wer- 
den muss ais ein entsprechender dynamischer Kristallisator, well der Kristailisatlonsvorgang iangsSmer ab- 
lauft. Dementsprechend ist der Einsatz von statischer Kristaliisation zur Reinigung von AcryisSure im gross- 

50 technischen Massstab nicht wirtschaf tiich. Da ausserdem bekannterweise, wie schon oben erwahnt, die Kri- 
stalischichten umso schlechter, d.h. weicher und schwammartig er, werden, je hSher der Verunrelnlgungsanteil 
ist, wurde der Einsatz von statischer Kristaliisation zur Reinigung von Acrylsdure bisher nicht In Betracht ge- 
zogen. Bel der fraktlonierten Suspenslonskristalliation wird die Ldsung resp. Schmeize bis unter die Sdtti- 
gungstemperatur abgekuhit. sodass die Bildung von Kristallen initiiert wird. Die treibende Kraft der Kristalii- 

55 satlon ist die Hohe der Uebersattigung der Ldsung. Die anfallende Kristallisatlonswdrme wird dabei durch die 
fiusslge Phase abgefuhrt. Nachteiiig bei der Suspensionskristaillsation ist die gegenuber den vorgenannten 
Verfahren iSngere Kristallisationszeit, wodurch die Wirtschaftiichkeit dieses Verfahrens gemindert wird. 
Aufgabe der voriiegenden Erfindung Ist es, ein verbessertes, umweitvertrSglicheres und kostengunstige- 
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res Verfahren zur Reinigung von AcrylsSure zur VerfOgung zu stellen. welches die efngangs erwdhnten Nach- 
telle mindestens tellweise vermeidet und insbesondere die zu entsorgende RQckstandsmenge reduziert und 
die Ausbeute an reiner Acrylsdure erhfiht. 

Erf Indungsgemass wird dies durch ein Verfahren erreicht. bei welchenri Acrylsaure durch eine Kombination 

5 von statischer und dynamischer Kristallisatlon In mehreren Stufen gereinlgt wird, wobei der Ruckstand der dy- 
namischen Kristallisatlon durch die statlsche Kristalllsation welter gereinlgt wird und die dabei gewonnene 
Acrylsaure wieder der dynamlschen Kristalllsation zugefuhrt wird. Ueberraschenderweise wurde nSnnlich ge- 
funden, dass bei der statischen Kristallisatlon be! entsprschender ProzessfOhrung Kristallschichten erzeugt 
werden kdnnen, die auch bei einem hohen Verunreinlgungsantell von bis zu etwa 50 Gewichtsprozente ge- 

10 nQgend stabil ausgebildet werden, in einem Berelch also, in weichem die dynamlsche Kristalllsation nicht mehr 
eff izient arbeltet. Dadurch, dass die Kristallschichten wider Erwarten an den Kuhlfldchen des statischen Kri- 
stalilsators haften bleiben, kann eine gute Trenneff izienz bei diesem hohen Verunreinlgungsantell erreicht wer- 
den. Somlt kann zusatzlich Acrylsiure aus dem sonst zu entsorgenden oder mittels anderer Methoden auf- 
zuarbeitenden Ruckstand gewonnen werden. Die Ruckstandsmengen des Reinlgungsprozesses konnen somlt 

15 deutlich vermlndert werden. 

Die Acrylsaure mit einem gewichtsmasslgen Verunreinlgungsantell bis 20%, vorzugswelse bis etwa 10%, 
wird vorteilhafteinerStufe der dynamlschen Kristalllsation zugefuhrt und In zwei oder mehreren Stufen mittels 
Krlstallisations-ySchmelzzyklen Im dynamlschen Kristallisator gereinlgt Das Kristalllsat der hSchsten Stufe des 
dynamlschen Kristallisators kann den Reinigungsprozess verlassen. In der untersten Stufe der dynamlschen 

20 Kristallisatlon kdnnen die Verunrelnigungen im Ruckstand bis auf etwa 30 Gewichtsprozente, vorzugswelse 
auf 10% bis 25%, angereichert werden, wobei dieser Ruckstand als Vorlage fur die statlsche Kristallisatlon 
dient, In welcher der Ruckstand in wenigstens einer Stufe gereinlgt wird. Die Verunrelnigungen im Ruckstand, 
welcher den Reinigungsprozess verlasst, konnen dadurch bis auf ungef3hr50 Gewichtsprozente angereichert 
werden. Das mittels der statischen Kristallisatlon gewonnene Kristalllsat der hochsten Stufe kann sodann wre- 

25 der der dynamlschen Kristallisatlon zugefuhrt werden. Dies 1st ein rationelles und wirtschaftllches Verfahren. 
Von Bedeutung fur das gute Funktlonleren dieses Verfahrens ist jedoch, dass die Zusammensetzung der Vor- 
lage fOr den statischen Kristallisator optimal ist. Es hat sich namlich gezelgt, dass nicht nur der Verunreini- 
gungsanteil von Bedeutung ist, sondern auch die qualitative Zusammensetzung der Vorlage. Es wurde ge- 
f unden, dass. wenn z.B. llneare. gesittigte Carbonsduren wie EssigsSure und PropionsSure den Hauptanteil 

30 der Verunrelnigungen ausmachen, die Kristallschichten schon bei einem niedrlgen Verunreinlgungsantell 
welch und schwammig werden konnen. Wird der Verunreinlgungsantell in der niedrigsten Stufe der dynaml- 
schen Kristalllsation auf 20-30% Gewlchtsantell aufkonzentriert, so llefert die statische Kristallisatlon keine 
befrledlgenden Resultate mehr, well die Haftung der Kristallschichten an den Kuhiflachen nicht mehr ausrei- 
chend ist. Die dynamlsche Kristalllsation muss deshalb, Je nach der qualltativen Zusammensetzung der Ver- 

35 unreinlgungen, belm Errelchen eines bestlmmten Verunreinlgungsanteils abgebrochen werden, obwohl noch 
mehr Acrylsdure aus dem Ruckstand mittels dynamischer Kristallisatlon gewonnen werden kOnnte. Dadurch 
kann erreicht werden, dass sich eine erste stabile, gut haftende Kristallschlcht mit gunstlgen Kristallformen an 
den Kuhiflachen des statischen Kristallisators ausbildet. DIese blldet dann die Grundlage fur die welteren Kri- 
stallschichten. 

40 Da nach dem Abschmelzen der Kristallschlcht die Kuhiflachen noch mit Schmeize befeuchtet sind, wird 

diese vorteilhaft ausgefroren, bevor der statlsche Kristallisator mit neuer, unreinerer AcrylsSure der nSchst- 
niedrigeren Stufe gef ullt wird. Durch diese Fahrweise kann wiederum eine gut haftende Kristallschlcht gebildet 
werden, sodass eine weitere Stufe im statischen Kristallisator gefahren warden kann. 

Das Verfahren hat ausserdem den Vortell, dass auch Acryts§ure mit einem hohen. gewichtsm§ssigen Ver- 
46 unreinigungsanteil bis etwa 20% gereinlgt werden kann. Uebllcherwelse weist jedoch die heutzutage durch 
Oxidation von Propen hergesteilte und anschllessend destillativ vorgereinlgte Acrylsdure einen gewichts- 
masslgen Verunreinlgungsantell von weniger als 5% auf. 

Zweckmassigerweise wird in der dynamlschen Kristalllsation der RQckstand und die partielle Schmeize 
eIner bestlmmten Stufe Jewells In einer niedrlgeren Stufe der dynamlschen Kristallisatlon einer folgenden Se- 
so quenz nochmals gereinlgt. Die partielle Schmeize der niedrigsten Stufe der dynamlschen Kristalllsation wird 
vorteilhaft noch einmal inderselben Stufe gereinlgt. Dies Ist ein eInfachesVerfehren. welches die Anreicherung 
der Verunrelnigungen in der untersten Stufe bis auf etwa 30 Gewichtsprozente eriaubt. 

Vorteilhaft laufen die statische und die dynamlsche Kristalllsation glelchzeitig nebenelnander ab, d.h. w§h- 
rend im statischen Kristallisator Chargen mit einem hohen Verunielnigungsarrteil einem Kristallisations-ZSchmelzzyklus 
55 unterworfen werden, werden Im dynamlschen Kristallisator Chargen mit einem geringeren Verunrelnigungs- 
anteil gereinlgt. Dies ist zeitsparend und wirtschaftllch. 

Vorteilhaft wird die partielle Schmeize der h5chsten Stufe der statischen Kristalllsation In zwel Telle un- 
terteilt. Der erste Teil kann in der nSchstniedrigeren Stufe und der zwelte Tell in der selben Stufe einer nach- 
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folgenden Sequenz gereinigt werden. Dadurch kann die Trenneffizienz der statischen Kristallisation erhdht 
werden, denn der zweite Teil der partiellen Schmeize 1st meist bereits wesentlich reiner als der erste Teil. 

Vorteilhaf t wird in der statischen Kristallisation das W3rmeGbertragungsmittel in der Kristaliisationsphase 
wStirend etwa einer Stunde bei der Starttemperaturvon etwa 0 Grad bis -15 Grad belassen und dann watirend 
5 etwa 5 bis 6 Stunden auf die Endtemperatur von etwa -30 Grad bis -15 Grad abgekulnlt. Dies ist zweckmassig, 
denn durch das Konstanthalten derTemperatur des Warmeubertragungsmlttels in der Startphase kdnnen sich 
gunstige Kristallformen bilden, die einen geringeren Verunreinigungsanteil aufweisen und daruberhinaus ge- 
nOgend stabil sind, sodass ein Abbldttern der Kristallschichten von den KOhlflSchen nicht stattfindet 

In der hdchsten Stufe der dynamischen Kristallisation wIrd vorteilhaf t ledigllch das Kristaliisat aus der vor- 
10 hergehenden Stufe eingesetzt. Dadurch wird eine hohe Reinlgungswirkung errelcht. 

ZweckmSsslgerweise erfolgt die Reinlgung von AcrylsSure mittels statlscher Kristallisation in zwei Stufen. 
Dadurch kann der Verunreinigungsanteil im Ruckstand bis auf etwa 50 Gewlchtsprozente angereichert wer- 
den. 

Die partieile Schmeize der ersten Stufe der statischen Kristallisation wIrd zweckmSssigerweise in dersel- 
15 ben Stufe und das entsprechende Kristaliisat in der zweiten Stufe einer nachfolgenden Sequenz nochmals ge- 
reinigt. 

Vorteilhaft wird die dynamische Kristallisation vom Typ Failfiim Oder volldurchstrGmtes Rohr eingesetzt. 
Diese beiden Methoden sind besonders eff Izient und schneil. Zur En'eichung eines Reinhertsgrades >99.9% 
wird die AcryisSure vorteilhaft mittels dynamlscher Kristallisation In 5 Stufen gereinigt. Zur Erreichung noch 

20 hdherer Reinheitsanforderungen kann die Anzahl der Stufen entsprechend erhdht werden. 

Zweckmassigerweise wird wenigstens einer weiteren Stufe der dynamischen Kristallisation kein neues 
Material zugesetzt Dies kann dann geschehen, wenn z.B. ein relativ reines Einsatzprodukt eingesetzt wird. 
Dadurch kann ein Behalter eingespart werden, und die Aniagekosten reduzieren sich entsprechend. 

Vorteilhaft erfolgt die Reinigung der Acrylsaure durch eine Kombination von Suspensionskristallisation 

25 und statischer Kristallisation, wobei der Ruckstand der Suspensionskristallisation durch die statische Kristal- 
lisation waiter gereinigt wird und die dabei gewonnene Acrylsdure wieder der Suspensionskristallisation zu- 
gef uhrt wird. ZweckmSssigerweise wird Acrylsdure mit einem gewichtsmassigen Verunreinigungsanteil bis 
20%. vorzugsweise bis etwa 10% einer Stufe der Suspensionskristallisation zugefQhrt und die Acrylsdure in 
einer Oder mehreren Stufen mittels Kristallisattons-ZSchmelzzyklen gereinigt. Das Kristaliisat der hdchsten Stu- 

30 fe kann den Reinigungsprozess veriassen. In der untersten Stufe der Suspensionskristallisation werden die 
Verunrelnigungen im Ruckstand bis auf etwa 30 Gewlchtsprozente, vorzugsweise auf 10% bis 25% angerei- 
chert, wobei dieser Ruckstand als Vorlage fur die statische Kristallisation dient. Die Prozessfuhrung der sta- 
tischen Kristallisation kann dabei, wie bereits oben beschrieben, erfolgen. 

Zweckmassigerweise wird im dynamischen Kristallisationsverfahren das WdrmeQbertragungsmlttel wah- 

35 rend der Kristaliisationsphase Je nach Reinheit der Schmeize von etwa -i-S bis -S^'C auf etwa -1 0 bis -25<>C ab- 
gekOhit und wdhrend der Schwitzphase auf bis zu ungefdhr IS'^C erwdrmL Dies eriaubt eine effiziente Pro- 
zessfuhrung. Des weiteren ist vorteilhaft, wenn nach dem Abschmeizen der an den KuhioberflSchen des sta- 
tischen Kristallisators gebildeten Kristalischicht und Ablassen dieser Schmeize in einen Behalter der Kristalli- 
sator gekuhit und die an den Kuhiflachen noch anhaftende Schmeize zu einer stabilen Kristalischicht auskri- 

40 stallisiert wird, bevor der Kristailisator mit einer neuen Charge gefullt wird. Dadurch kann sich auf den Kuhl- 
oberflachen eine stabile Kristalischicht mit einer gunstigen Kristallstrukturausbilden. Das erwahnte Ausfrieren 
der an den Kuhiflachen noch anhaftenden Schmeize kann ebenfalls im dynamischen Kristallisationsverfahren 
angewendet werden. 

Das Verfahren und eine Vorrichtung sollen nun mit Bezug auf die FIguren beschrieben werden. Es zelgt: 
45 Fig.i eine Reinigungsvorrichtung mit einem statischen Kristailisator und einem dynamischen Kristailisa- 
tor. 

Fig.2 eine Reinigungsvorrichtung mit einem statischen Kristailisator und einem Suspenstonskristallisator, 
Fig.3 das Flussschema von zu reinigender AcrylsSure mit einem Reinheitsgrad von >99% wShrend des 
Reinlgungsprozesses, 

50 Fig.4 Flussschema von zu reinigender AcrylsSure mit einem Reinheitsgrad von ca. 97.8% wahrend des 
Reinigungsprozesses. 

Fig.i zeigteine Reinigungsvorrichtung mit einem dynamischen Kristailisator K-1 und einem statischen Kri- 
stailisator K-2. Die BehSlter T-1 bis T-5 dienen der Zwischenlagerung von AcrylsSure, weiche nach einem 
Kristallisatlons-ZSchmelzzyklus entweder als Ruckstand R, partieile Schmeize S oder Kristaliisat C in einen 
55 entsprechenden BehSltertransferiert wird. Der Inhaltder BehSlterT-1 bis T-5 wird nach der Zwischenlagerung 
wiederum einer entsprechenden Reinlgungsstufe der statischen Kristallisation oder der dynamischen Kristal- 
lisation einer folgenden Sequenz zugefuhrt. Der BehSlter T-6 ist ein BufferbehSlter und nimmt die gereinigte 
AcrylsSure auf. 
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Die AcrylsSure wird Jewells mittels einer Pumpe P-0 bis P-5 von den BetiSitern T-1 bis T-5 in die Kristal- 
llsatoren K-1 und K-2 gepumpt Die Pumpe P-2 rezirkutiert die unten am Kristailisator K-1 austretende Schmel- 
ze wShrend der Kiistaliisationspliase wieder zum Kopf des Kristallisators. 

Der dynamisciie Kristailisator K-1 umfasstein in einem Mantel untergebrachtes Roiirbundel, dessen Rolire 
5 mit einem Rieselfilm Oder einer vollen Rohrstromung deszu reinigenden Einsatzproduktes F besciiickbarsind. 
Aussen werden die Roiire des Rohrbundels mit einem Warmeubertragungsmittel umspuit, welches die bei der 
Kristallisation entstehende Warme abfuhrt. Die Temperatur des Warmeubertragungsmittels bef indet sich je 
nach Reinigungsstufe und Phase des Kristallisatlonsverfahrens in einem bestimmten Bereich unterhalb oder 
oberhaib des Erstarrungspunktes (Kristallisations- resp. Schmelzphase) der zu reinigenden Verbindung. Eine 
10 detaiilierte Beschrelbung eines dynamischen Kristallisators f indet sich In der US- 3 621 664 an K. Saxer. 

Der statische Kristailisator K-2 besteht aus einem BehSiter mit einem Einlass und einem Auslass fur das 
Einsatzprodukt f. In den Beh3lter tauchen KuhlfiSchen, die von einem Wdrmeubertragungsmittel durchstrdmt 
werden konnen. 

Fig. 2 zeigt schematisch eine Reinigungsvorrlchtung mit einem Suspenstonskristalllsator K-3 und einem 
15 statischen Kristailisator K-2. Der Suspensionskristallisator K-3 besteht aus einem BehSiter mit einem Eingang 
und einem Ausgang, welchem eine Vorrichtung V zum Abtrennen der Kristalle nachgeschaltet ist. Die Kristalle 
werden Jewells in den Behalter T-4 transferlert oder als Reinprodukt ausgeschleden, und die Mutterlauge kann 
Je nach Stufe entweder In BehSlter T-2 Oder T-3 geieitet werden. Dem statischen Kristailisator K-2 kfinnen wie 
bei der Re in igungs vorrichtung gemSss Fig.1 zwei BehSlter T-1 und T-2 zugeordnet sein. Je nach Verunreini- 
20 gungsgehait der eingesetzten AcrylsSure und gewunschter Reinhelt kann die Vonrlchtung In der Ausgestattung 
zum obigen Beispiel differieren, z.B. indem diese mit einer gr5sseren oder Meineren Anzahl von BehdItern aus- 
gestattet Ist. 

Das Verfahren 

25 

Nachfoigend soil nun die Reinlgung von Acryisaure nach dem erf indungsgemassen Verfahren anhand des 
Fiussschemas der Fig.3 beschrieben werden. Die nachfolgenden Prozentangaben bezlehen sich dabel Jewells 
auf Gewichtsprozente. Zur Erzieiung eines Reinheltsgrades von >99.9% und eines gewichtsm3ssigen Verun- 
relnlgungsantelles von etwa 40-50% im anfallenden RQckstand erfolgt die Reinlgung der Acryisdure mittels 

30 eines statischen und eines dynamischen Kristallisators in sieben Stufen. Die einzelnen Stufen entsprechen 
Jewells unterschiedlichen Relnheitsgraden und sind mit den Ziffern 1 bis 7 bezeichnet Es istdabei zu beach- 
ten, dass die Stufennummern 1 bis 7 sich nicht auf einen t>estimmten, physlschen Tell der Kristallisatoren, son- 
dern auf eine Operation in der Prozessfolge beziehen. 

Mittels der Stufen 1 und 2, bei welchen die hdchsten Konzentrationen an Verunrelnlgungen vorllegen, er- 

3S fdgt die Reinlgung durch die statische Kristallisation, wdhrenddem in den folgenden Stufen die Reinlgung 
durch die dynamische Kristallisation erfolgt. Die nachgestellten Ziffern 1.2.3....bezeichnen den RQckstand R, 
die partielle Schmeize S und das Kristalllsat C derjeweiligen Relnlgungsstufen 1.2,3 etc. Je nach Reinheits- 
grad des Einsatzproduktes F wird dasselbe einer Reinigungsstufe zugefuhrt, in welcher sich eine MIschung 
bef indet, die eine ahnliche Zusammensetzung aufwelst wie das Einsatzprodukt. 

40 Im Fall der Reinlgung eines bereits, beispietsweise destiilativ, vorgereinigten Einsatzproduktes mit einem 

Reinheitsgrad >99% wird die fiussige Acryisaure als Einsatzprodukt F in den BehSlter T-5 geieitet, in welchem 
auch ein Teil des Kristaliisats C-5 der fiinften Stufe, der RQckstand R-7 und die partielle Schmeize S-7 ge- 
sammelt werden. Der Inhalt des Behaiters T-5 dient als Vorlage f Qr die sechste Reinigungsstufe. Dazu kommt 
ein Teil des geschmolzenen Kristaliisats C-5 derf unften Stufe, falls eine vierte Stufe vor der funften gefahren 

45 wird. Es ist zu beachten, dass In diesem Beispiel nicht immer alle Stufen hintereinander ablaufen. sondern 
dass Z.B. die Stufen 5,6 und 7 dfters gefahren. Die Menge an unrelnerer Acryls§ure wird z.B. im BehSlter T- 
3 solange akkumuliert, bis eine voile Charge fur den dynamischen Kristailisator erreicht Ist. (Tab.3). 

Die Pumpe P-5 pumpt den Inhait des Behditers T-5 zum Kopf des Kristallisators K-1 und die AcrylsSure 
wird gieichmassig auf die einzelnen Rohre vertellt (Fig.i). An der Aussenselte der Rohre fllesst dabel gleich- 

so zeitig ein WdrmeQbertragungsmittel. Auf der Innenselte der Rohre fllesst die AcrylsSura als Fallf ilm oder als 
voile Rohrf ullung. Durch die Pumpe P-2 wird die unten am Kristailisator K-1 ausfiiessende Acrylsdure wieder 
zum Kopf transportiert und auf die Rohre vertellt. Das Warmeubertragungsmittel wird sodann rasch auf eine 
Temperatur abgekuhit, die Je nach Stufe ungefShr 5 bis 20 Grad unterhalb des Erstarrungspunktes der Acryi- 
saure llegen kann. Die Acrylsdure beginnt in der Folge auf der innenseite der Rohre als Kristailschicht auszu- 

55 kristallisieren. Die dabel anfallende Warme wird durch die Kristailschicht und das an den Aussenwinden flie- 
ssende Wannieubertragungsmittei abtransportiert. Das Warmeubertragungsmittel wird In der Folge langsam 
und kontinuierllch welter abgekQhIt Bei Erreichen einer bestimmten Kristallschlchtdicke wird die Pumpe P-2 
gestoppt und der RQckstand R-6 In den Behaiter T-4 abgelassen. 
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Als ndchster Schritt beginnt die sogenannte "Schwitzphase". Die Temperatur des WdrmeObertragungs- 
mittels wird zu dresem Zweck soweit erhSht, bis die Kristallschicht partiell zu schmelzen beginnt. Debet werden 
die auf der Oberf iSche haftenden und in der Kristaiischlcht eingeschlossenen Vemnreinlgungen teilweise ge- 
schmoizen resp. herausgeldst. Die waiirend der Schwitzphase der sechsten Stufe gebildete partielle Schmel- 

5 ze S-6 wird in den BehSlter T-4 geieitet. 

Das Kristallisat C-6 wird nun abgeschmolzen und unmittelbar in der siebten Reinigungsstufe eingesetzt. 
Im Unterschied zur sechsten Stufe wird in der siebten Reinigungsstufe also ksin neues Material zugegeben. 
Man spricht deshalb auch von einer "Halbstufe". Es folgt ein welterer Kristallisations-ZSchmelzzytdus, wobei 
der Ruckstand R-7 und die partielle Schmeize S-7 in den Beh§Iter T-5 geieitet werden. Das Kristallisat C-7 

10 veridsst den Reinigungskreislauf als Reinprodukt und wird im Behditer T-6 bis zum Abtransport zwischenge- 
lagert. 

In der f unften Reinigungsstufe wird der Inhalt des Behdfters T-4 in den Kristallisator K-1 gepumpt, in wel- 
chem sich eventueil noch das geschmotzene Kristallisat C-4 der vierten Stufe bef indet Der Inhalt des Beh§l- 
ters T-4 setzt sich zusammen aus dem Ruckstand R-6, der partiellen Schmeize S-6 und eines Tells des 

15 Kristallisats C-4 der vorangegangenen Sequenz. 

Der Ruckstand R-5 und die partielle Schmeize S-5 der funften Stufe werden in den Behalter T-3 geieitet. 
Ein Tell des geschmolzenen Kristallisats C-5 gelangt in den BehSiter T-5, wahrenddem der andere Tell des 
Kristallisats C-5 zusammen mitdem Inhaltdes BehSilters T-5 der vorangegangenen Sequenz und frischem Ein- 
satzprodukt F als Vorlage fur die sechste Reinigungsstufe dient 

20 Es hat sich gezelgt, dass es vorteilhaft ist. die Kristailisate C-4,C-5 der Stufen vier und fOnf Jewells auf- 

zutelien und teilweise in den BehSlter, der die nSchst hfihere Stufe speist, einzuleiten. Dadurch wird ein Aus- 
gleich der Konzentrationen und der MassenverhSltnisse bewirkt, sodass der sechsten Stufe immer die glei- 
chen Mengen an f rischem Einsatzprodukt F zudosiert werden konnen, was die Automatisierung des Prozesses 
begunstigt. Ausserdem bleibt die Produktqualitat der den Reinigungsprozess verlassenden Acrylsaure kon- 

25 stent. 

Die Stufen 3 und 4 werden wie die Stufen 6 und 7 unmittelbar hintereinandergefahren, d.h. die vierte Stufe 
ist in diesem Beispiel wie Stufe 7 eine sogenannte Hatbstufe, welcher kein neues Material zugef Qhrt wird. In 
diesen Halbstufen wird also ledigllch das Kristallisat der Jewells vorangegangenen Stufe eingesetzt. Als Vor- 
lage fur die dritte Stufe dient der Inhalt des Behdlters T-3. In welchen die RQckstdnde R-4.R-5 und die partiellen 

30 Schmelzen S-3,S-4,S-5 und das Kristallisat C-2 der zweiten Stufe gesammelt werden. Der Ruckstand R-3 der 
dritten Stufe wird in den Behalter T-2 geieitet Das Ausmass der Auf konzentrierung des Verunreinigungsanteils 
in der dritten Stufe hangt von der qualitatrven und quantitativen Zusammensetzung desselben ab. 

In der Stufe 2 wird die Acrylsaure vorzugsweise durch die statische Kristallisation gereinigt Als Vorlage 
dient der Inhalt des Behditers T-2, welcher das geschnnolzene Kristallisat C-1 sowie den Ruckstand R-3 der 

35 dynamischen Kristallisation und der zwelte Tell der partiellen Schmeize S-2 des statlschen Kristallisators K-2 
enthdit. Die Trenneff Izienz im statlschen Kristallisator K-2 kann erhdht werden, wenn die partielle Schmeize 
S-2 in zwel Telle aufgeteilt wird. Der erste Teil, welcher eine gr6ssere Konzentration an Verunreinigungen ent- 
halt, wird vorzugsweise in den Beh3lterT-1 der niedrigeren, ersten Stufe geieitet. der zweite Teil in den Behalter 
T-2 der Stufe 2. Der inhalt des Behalters T-2 wird in den* statlschen Kristallisator K-2 gepumpt. Im statlschen 

40 Kristallisator K-2 kristallisiert ein Teil der Acrylsaure an den Wgrmetauscherplatten, welche in die Schmeize 
eintauchen. Nach einer bestimmten Zeit wird die nteht kristallisierte Schmeize als Ruckstand R-2 In den Be- 
halter T-1 transferiert. Der erste Teil der partiellen Schmeize S-2 wird ebenlalls dem Behditer T-1 . der zweite 
Teil dem Behditer T-2 zugef Qhrt. 

Auf der ersten Stufe wird der Inhalt des BehSlters T-1 aufgearbeitet Der Ruckstand R-1 veriSsst dabei 

45 den Kreislauf, wShrenddem die partielle Schmeize S-1 in den Behalter T-1 und das Kristallisat in den BehSlter 
T-2 geieitet wird. 

Gemass Flussdiagramm (Fig.3) ergibt sich also ein gegenlauf iger Materialf luss, wobei der Reinheitsgrad 
der AcrylsSure von links nach rechts zunimmt. Die einzelnen Reinigungsstufen werden dabei in einer Sequenz 
immer von unten nach oben durchlaufen, d.h. vom weniger reinen zum reineren Produkt. Die RQckstdnde, die 

50 partiellen Schmelzen und eventueil abgeschmolzenes Kristallisat der einzelnen Stufen werden in den Beh§l- 
tern T-1 bis T-5 zwischengelagert und In einer nachfolgenden Sequenz wieder eingesetzt. Das Kristallisat C- 
3 bis C-6 verbleibt bis auf den Teil. der zwecks Ausgleich der Massenverhditnlsse und Konzentrationen at>- 
geschmolzen wird. immer im Kristallisator K-1 und wird In einer ndchst hdheren Stufe ailein (Stufe 4 und 7) 
Oder zusammen mit zwischengelagerter AcrylsSure aus einer oder mehreren vorangegangen Sequenzen 

55 nochmals einem Kristaliisation/Schmelzzyklus unterworfen. Im statlschen Kristallisator K-2 wird das Kristallisat 
C-1 und C-2 nach dem Schmelzen In die Behditer T-2 resp. T-3 transferiert. 

Soli mit dem beschriebenen Verfahren ein Einsatzprodukt mit einem h5heren Anteil an Verunreinigungen 
gereinigt werden, so wird das Einsatzprodukt in einen Behditer geieitet, dessen Inhalt eine Zusammensetzung 
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aufweist die etwa deijenigen des Einsatzproduktes entspricht. 

Das Verfahren zur Reinigung von Acrylsaure bei Einsatz eines Suspensionskristallisators l§uft Im Prinzip 
gleich wie oben beschrieben ab. Bei der Verwendung der Reinigungsvorriciitung gemSss Flg.2 kdnnen jedoch 
eine geringere Anzahl von Stufen, z.B. vier Stufen, vorgesehen warden. Das Einsatzproduirt F wird in den Be- 

5 halter T-3 geleitet und dann nntttels der Pumpe P-3 in den Suspenslonskristallisator K-3 beforderL im Suspen- 
sionskristallisator K-3 beginntdann die Acrylsdure auszukristallisieren (Stufe 3). Nach einer bestimmten Zeit 
wird der Vorgang abgebrochen und die Kristaile in der Trennvorrichitung V von der Mutterlauge getrennt Die 
abf iltrierten Kristalie warden sodann geschmolzen, und die Schmeize wird im BehStter T-4 zwischengeiagert. 
Die Mutterlauge wird in den BehSiterT-2 geleitet. dessen inhait vom stalischen Kristallisatorz.B. in zwei Stufen 

10 gereinlgt wird. Die Stufe 3 wird so oft gefahren. bis genugend Material fur die vierte Stufe vorhanden ist. Das 
Kristaliisat der vierten Stufe kann sodann den Reinigungsprozess verlassen, und der Ruckstand dieser Stufe 
wird in den BehSiter T-3 geleitet, in welchen ebenfalls die durch die statische Kristailisation gereinigte Acryl- 
sdure transferiert wird. 

Nachfolgend sollen nun Beispiele der Reinigung von Acrylsdure mittels des Verfahrens dargestellt werden. 

15 

Beispiel 1: 

EInsatzprodukt ist vorgereinigte Acrylsdure mit einem Produktgehalt von 9g. 67%. Die Reinigung der Acryl- 
sdure erfolgt gemdss Flussschema der Fig.3. Die gewichtsmdssigen Anteile der Verunrelnigungen Im Einsatz- 
20 produkt, im gerelnigten Produkt und im Ruckstand kdnnen Tabelle 1 entnommen werden. DerVerunrelnlgungs- 
anteil an der Schnittstelle zwischen dynamischer und statischer Kristailisation betragt etwa 12 bis 15%. 







EInsatzprodukt [%] 


Produkt [%] 


RQokstand [%] 


25 


Acrylsdure 


99.628 


99.938 


62.79 




Essigsaure 


0.223 


0.038 


22.21 




Propionsdure 


0.028 


0.006 


2.64 


30 


Dimer 


0.009 


0.001 


0.96 




Aldehyde 


0.025 


0.000 


3.00 




Wasser 


0.057 


0.017 


4.81 


35 


Phenothiazin 


0.030 


0.000 


3.59 




Tabelte 1: Zusammensetzung des Einsatsproduktes. des Produktes und des 
Ruckstandes 



Aus der Tabelle 2 sind die Anfangstemperatur T. und die Endtemperatur Te des WdrmeQbertragungsmlt- 
tels wdhrend der Schwitz- und der Kristallisationsphase ersichtlich. In den angegebenen Zeitintervallen At wird 
das Wdrmeubertragungsmittel von der Anfangstemperatur Tg glelchmdssig auf die Endtemperatur Te abge- 
kuhlt. Im statischen Kristallisator K-2 wird das Wdrmeubertragungsmittel am BegInn der Abkuhlungsphase vor- 
teilhaft 1 Stunde auf der Anfangstemperatur belassen, um ein zu schnelles Auskristallisieren zu verhindern. 
Dies ist zweckmassig, weil damit die Bildung von ungunstigen Kristallformen, z.B. dendritische Kristaile, ver- 
hindert werden kann. Am Ende der Abkuhlungsphase wird das Wdrmeubertragungsmittel vorzugsweise zwi- 
schen 2 und 3 Stunden bei der Endtemperatur Te belassen. Zum Abschmeizen des Kristallisats wird das Wdr- 
meubertragungsmittel Jewells auf ungefdhr 35 <>C aufgewdrmL Die Schmelzphase dauert im statischen Kri- 
stallisator jewel Is ca. eine Stunde und im Fallfiimkristailisator ca. 15 Minuten. 

Der Erstarrungspunkt der Acrylsdure steigt von 5 in Stufe 3 auf 1 3 **C rn Stufe 7 an. Die Ausbeute von 
Acrylsdure mit einem Reinheitsgrad >99.9% betrdgt 99.5% bezogen auf das EInsatzprodukt. Der Ruckstand 
enthdit lediglich noch einen Anteil von 62.8% Acrylsdure. 
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Stufe 


Schwitzphase 


Kristallisationsphase 




Ta 


At[mirr^l 


Ts 


To 


Attmin-1] 


1 


0 


10 


120 


-15 


-30 


420 


2 


0 


10 


120 


0 


-15 


360 


3 


-5 


5 


20 


-5 


-25 


70 


4 


0 


13 


20 


0 


-25 


50 


5 


7 


18 


20 


3 


-22 


60 


6 


12 


15 


20 


4 


-20 


50 


7 


15 


16 


15 


5 


-10 


25 


Tabelle 2: Temperatur des Warmeubertragunasmittels wahrend der Schwitz- 
und des Kristallisationsphase 



Zur Reinigung der Acrylsaure hat sich im dynamischen Kristallisatorfolgende Stufensequenz als vorteil- 
20 haft ergeben: 





dynamisher Kristallisator 


statischer Kristallisator 




Beg Inn 


3,4,5.6,7 


1 


Totale Durchiaufzelt: ca. 21 
Stunden 


6,7 


5,6,7 


6,7 


2 


5,6.7 


6,7 


Beg Inn 


3.4,5.6.7 


1 






Tabelle 3: Sequenz des Relnlgungsstiifen 



Beispiel 2: 

EInsatzprodukt 1st vorgerelnlgte AcrylsSure mit einem Produktgehalt von 97.8%. Die Reinigung der Acryl- 
s3ure erfolgt gem3ss Flussschema der Flg.4. Die Unterschlede zum Verfahren gemSss Fig.3 sind wie folgt: 
Wegen der geringeren Reinheit des Einsatzproduktes wird dasselbe der Stufe 5 zugeleltet. deren Inhalt un- 
gefahr die Zusammensetzung des Einsatzproduktes aufweist. Aufgrund der unterschiedllchen Ausgangskon- 
zentration ergeben sich unterschiediiche Massenverhaltnisse, sodass die Stufe 4 als Vollstufe gefahren war- 
den kann, d.h. es wird im Unterschied zum 1 . Beispiel ein zusitzlicher Behilter T-4 fur die vierte Stufe einge- 
setzt. 

Die gewichtsnndsslgen Anteile der Verunreinigungen im Einsatzprodukt, im gereinigten Produkt und im 
RQckstand kdnnen Tabelle 1 entnommen werden. 



55 
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EInsatzprodukt [%] 


Produkt [%] 


Ruckstand [%] 




AcrylsSure 


97.771 


> 99.933 


52.2 


5 


Essigsdure 


0.250 


0.018 


5.14 




PropionsSure 


0.021 


0.005 


0.36 




Dimer 


0.7 


0.027 


14.88 


10 


Aldehyde 


0.028 


0.000 


0.62 


Wasser 


1.2 


0.017 


26.14 




Phenothiazin 


0.03 


0.000 


0.66 


IS 


Tabelle 4: Zusammensetzung des Einsatzproduktes. des Produktes und des 
Ruckstandes 



Die Anfangstemperaturen Ts und die Endtemperaturen des W§rmeubertragungsmittels wShrend der 
Schwitz- und der Kristallisatlonsphase sowie die einzelnen Zeltlntervalle At, wShrend welchen das W§nne- 
ubertragungsmlttel von der Anfangstemperatur auf die Endtemperatur To abgekuhit wird, stimmen im we- 
2^ sentlichen mit denjenigen des Beispiels 1 uberein. 

Zur Reinigung der AcrylsSure hat sich im dynamischen Kristaliisator folgende Stufensequenz als vorteil- 
haft ergeben: 





dynamischer Kristaliisator 


statlscher Kristaliisator 






3,4.5.6,7 








5.6,7 


1 




Beg inn 


4.5,6.7 




Total Durchiaufzeit: ca. 28 
Stunden 




5,6.7 






4.5,6,7 


2 






5.6.7 






Beginn 


3,4.5,6,7 


1 








Tabelle 5: Sequenz der Reinigungsstufen 



40 



Patentanspruche 

1. Verfahren zur Reinigung von AcrylsSure mittels fraktionierter Kristalllsation, dadurch gekennzelchnet, 
dass Acryls3ure durch eine Kombinatlon von dynamischer und statlscher Kristalllsation in mehreren Stu- 
fen gereinlgt wird, wobei der Ruckstand der dynamischen Kristalllsation durch die statische Kristalllsation 
welter gereinigt wird und die dabei gewonnene Acrylsdure wieder der dynamischen Kristalllsation zuge- 
fuhrtwird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzelchnet, dass Acryls3ure mit einem gewichtsmassigen Ver- 
unrelnigungsanteil bis etwa 20%, vorzugsweise bis etwa 10% einer Stufe der dynamischen Kristalllsation 
zugef uhrt und die Acrylsaure in zwei Oder mehreren Stufen mittels Kristallisations-ZSchmelzzyklen im dy- 
namischen Kristaliisator gereinigt wird, wobei das Kristallisatder hdchsten Stufe den Reinigungsprozess 
verldsst. In der untersten Stufe der dynamischen Kristalllsation die Verunreinlgungen im Ruckstand bis 
auf etwa 30%. vorzugsweise auf 10% bis 25%, angereichert werden. wobei dieser RGckstand als Vorlage 
fOr die statische Kristalllsation dient, In welcher der RGckstand in wenigstens einer Stufe gereinigt wird, 
wodurch die Verunreinlgungen im Ruckstand, welcher den Reinigungsprozess verl3sst. bis auf ungefahr 
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50 Gewichtsprozente angereichert werden kdnnen, und das gewonnene Kiistallisat der h5chsten Stufe 
der statischen Kristaliisation wieder der dynamischen Kristallisation zugef Ghrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 cxier 2, dadurch gekennzelchnet, dass in der dynamischen Kristallisation der 
5 Ruckstand und die partielle Schmeize einer bestimmten Stufe Jewells in einer niedrigeren Stufe der dy- 
namischen Kristallisation einer folgenden Sequenz nochmals gereinigt werden und die partielle Schmeize 
der niedrigsten Stufe der dynamischen Kristallisation in derselben Stufe noch elnmat gereinigt wird. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3. dadurch gekennzelchnet, dass die statische und die dyna- 
mische Kristallisation glelchzeltig nebenelnander ablaufen. 

5. Ver^hren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzelchnet, dass die partielle Schmeize der 
hSchsten Stufe der statischen Kristallisation in zwel Telle unterteilt wird. wobei der erste Tell In der nSchst- 
niedrigeren Stufe und der zweite Teil in derselben Stufe einer nachfolgenden Sequenz gereinigt werden. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzelchnet, dass in der statischen Kristalii- 
sation das WMnrieubertragungsmittel In der Kristailisationsphase w3hrend etwa einer Stunde bel der 
Starttemperatur von etwa 0 Grad bis -15 Grad belassen und dann wahrend etwa 5 bis 6 Stunden auf die 
Endtemperatur von etwa -30 Grad bis -15 Grad Celsius abgekuhit wird. 

20 7. Ver^hren nach einem der Anspruche 1 bis 6. dadurch gekennzelchnet. dass in der hdchsten Stufe der 
dynamischen Kristallisation iedigiich das Kristallisat aus der vorhergehenden Stufe eingesetzt wird. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzelchnet. dass die Relnigung von AcryisSure 
mitteis statischer Kristallisation in zwei Stufen erfolgt. 

25 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzetchnet. dass die partielle Schmeize der ersten Stufe in der 
ersten Stufe und das entsprechende Kristallisat in der zweiten Stufe einer nachfolgenden Sequenz noch- 
mals gereinigt wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzelchnet, dass die dynamische Kristallisa- 
tion vom Typ Failf ilm Oder volldurchstrSmtes Rohr eingesetzt wird. 

11. Verfehren nach Anspruch 10, dadurch gekennzelchnet, dass zur Erreichung eines Relnheltsgrades 
>99.9% die AcrylsSure mitteis dynamischer Kristallisation in 5 Stufen gereinigt wird. 

^ 12. Verfahren nach einem der Anspruche 7 bis 11, dadurch gekennzelchnet, dass wenigstens einer welteren 
Stufe der dynamischen Kristallisation kein neues Material zugesetzt wird, d.h. dass diese als Halbstufe 
gefahren wird. 

13. Verfahren zur Relnigung von AcrylsSure mitteis fnaktionlerter Kristallisation, dadurch gekennzeichnet, 
^ dass Acrylsaure durch eine Kombination von Suspensionskristallisation und statischer Kristallisation in 

mehreren Stufen gereinigt wird, wobei der RQckstand der Suspensionskristallisation durch die statische 
Kristallisation welter gereinigt wird und die dabel gewonnene Acrylsaure wieder der Suspensionskristal- 
lisation zugef uhrt wird. 

45 14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass Acrylsaure mit einem gewichstmassigen 
Verunreinigungsanteil bis 20%, vorzugsweise brs etwa 10% einer Stufe der Suspensionskristallisation zu- 
gef uhrt und die Acrylsaure in einer oder mehreren Stufen mitteis Kristallisations-ZSchmelzzyklen gereinigt 
wird, wobei das Kristallisat der hochsten Stufe den Reinigungsprozess verlSsst, In der untersten Stufe 
der Suspensionskristallisation die Verunrelnigungen im Ruckstand bis auf etwa 30%. vorzugsweise 10 

50 bis 25%, angereichert werden, wobei dieser RQckstand ais Voriage f Or die statische Kristallisation dient, 

in welcher der Ruckstand In wenigstens einer Stufe gereinigt wird, wodurch die Verunrelnigungen Im 
Ruckstand, welcher den Reinigungsprozess verlasst, bis auf unge^hr 50 Gewichtsprozente angereichert 
werden kdnnen, und das gewonnene Kristallisat der hdchsten Stufe der statischen ICristalilsatlon wieder 
der dynamischen Kristallisation zugefuhrt wird. 



55 



15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass im dynamischen Kristalli- 
sationsverfahren das WSrmeQbertragungsmittel wdhrend der Kristailisationsphase je nach Relnheit der 
Schmeize von etwa -1-5 bis -5*'C auf etwa -1 0 bis -25''C abgekuhit und wdhrend der Schwitzphase auf bis 
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zu ungefdhr 18^C erwdrmt wird. 



Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 15, dadurch gekennzelchnet, dass nach dem Abschmelzen 
der an den Kuhloberf I3chen des statischen Kristatlisators gebildeten Kristallschlcht und Ablassen dieser 
Schmeize in einen BehSlter der Kristallisator gekuhit und die an den Kuhlfldchen noch anhaftende 
Schmetze zu einer stabilen Kristallschicht auskrietallisiert wird, bevor der Kristallisator mit einer neuen 
Charge gef Gilt wird. 

AcryisSure gereinigt nach einem der AnsprOche 1 bis 16. 

Vomchtung zur Relnigung von AcryisSure mittels f raktionierter Kristaliisation. gekennzelchnet durch we- 
nigstens einen statischen Kristallisator und einen dynamlschen Kristallisator. weiche in Serie geschaltet 
sind, wobel der statische Kristallisator zur Reinigung des Ruckstandes der dynamischen Kristaliisation 
vorgesehen 1st. Behalter zur Zwischenlagerung von Acrytsauref raktionen, sowie Pumpen und Rdhren fur 
den Transport der AcryisSure von den BehSitern zu den Kristallisatoren und umgekehrt 

Vorrichtung nach Anspruch 18, dadurch gekennzelchnet dass ein statischer Kristallisator. ein dynami- 
scher Kristallisator und f unf Oder sechs Behalter zur Zwischenlagerung der Acrylsaure vorgesehen sind. 

Vorrichtung zur Reinigung von Acrylsdure nr)ittels fraktionlerter Kristaliisation. gekennzelchnet durch we- 
nigstens einen statischen Kristallisator und einen Suspensionskristaliisator. weiche in Serle geschaltet 
sind, wobei der statische Kristallisator zur Reinigung des Ruckstandes der Suspensionkristallisation vor- 
gesehen Ist, BehSlter zur Zwischenlagerung von Acrytsauref raktionen. sowie Pumpen und Rdhren fur den 
Transport der AcryisSure von den BehSltern zu den Kristallisatoren und unngekehrt 

Vorrichtung nach Anspruch 20, dadurch gekennzelchnet, dass ein statischer Kristallisator, ein dynami- 
scher Kristallisator und wenigstens vier Behalter zur Zwischenlagerung der Acrylsaure vorgesehen sind. 
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